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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : E 
Date: 21/03/2007 . 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de I'analyse de controle : 6Jb....l. 

'R.ejnaiid.e:;grc^^^,,^.^ 

Demande faite par : ..Ui^A.1>fi 

N" d'echantillon concerne : .A...K.2S..*f..2«.^... 
Nature du milieu biologique : ..UJSL<fiJZ„ 



COPIECERIIHfe 

CONFORMEDESDONNiBS 

ET FOUMULAIRES ORIGINAUX 




Ueu de destockaqe Cliambre frolde~^ Congelateur D n° S. 

Conditions de stockaafi -80°C Q -20°C ^ +40C D 

Destockaqe des flacnn^ aO bO 

Date : A^J.O,W..I.Q^. Heure : .3... h.^Q.. Operateur : M.JAQ... 



Systeme : Versapak D Berlinger ^ Autre D N" : h3%S!:lJA... 

Conformite par rapport au orocf;^ ve rbal de controle antido paap : Qui ^ Non D 

Intearite des scelles : Oui "p. Non D 

Validation^e la conformite de TechMtillon (Signatures) : 







a f I d 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
Date: 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date : \G,.lO!t..l.0.'?t. Heure : ,/^ h 1/0 Operateur : ..M 

Localisation : salle n° ....CK)!d 

/V° du flacon : A.^IS.AZ^ 



COPIECERTinfiB 

CONFORMEDESDONNfeS 

ET FOM^IULAIRES ORIGINAUX 



Volume : ...1^.0.. mL 

(si le milieu est congele attendre sa decongelation pourmesurer le volume) 

Vatidation^e I'ouverture du scelle (Signatures) : 



Au*«^e as^M 




Heure : h. 

Systeme : VersapakD Berlinger D Autre D .; 

/V° de flacon : N° de scelle : 

" Volume restant : 

Lieu de stockage, Chambre froide D Congelateur D n° 

Conditions de stockaap. ' -SO^C D -20°C D +4°C D 

Stockage de la remis sous scelle 

^^^^ '• /•• / Heure : h Operateur : 

Validation de la remise sous scelle (Signatures) : 



Laboratoire 



Temoin independant 



Expert 



Autre 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier anaiytique de la contre expertise. 
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af Id 

Departetnent des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version : C 
Date : 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



N<» de Serie : 
Reception et Stoc kaae avant enreoistrement fsi necessairet: 



Reception par 


Date et Heure 


Stockage 


Heure 






- 





Stockaae aores enreoistrement i 



Flacons 



Entreposes par 



Pate et Heure 



Ctiatne de possession des flacons A; 



Echantillon A 825429 



Lieu 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 


16/04/2007 
09h30 


.49/10 


CH-FR.5 (-20°C) 


Destockage pour renumerotation 


16/04/2007 
llhlO 


49.-. • 


Salle 004 
(amblant) 


Ouverture des scelles 


16/04/2007 
llhl5 


49 


Salle 004 
(amblant) 


Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC31) 



CliaTne de possession des flacons B: 



Echantillon 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 



















Cet 



enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'il ny a pas depositifou dans le dossier posity. ^ 
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afid 

Departement des analyses 


ENREGISTREMENT 


Codification: E-TE-05B 
Version: C 
Date: 17/10/2006 
1/1 




TRACABILITE DES ALIQUO TES A ET B 


N<» de Serle : 
Chaine de oossession des aliauotes A: 

Echantillon A 825429 




Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 




16/04/2007 
llhSO 


AliquoteECSl. 


49 


Preparation jusqu'a 
acetylation 


Confirmation IRMS(EC31) 




17/04/2007 
9h20 


AliquoteECSl 


49 


Rn de preparation 






17/04/2007 
14h56 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 






17/04/2007 
17h40 


Aiiquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Reprise pour analyses 
IRMS 






17/04/2007 
19h07 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Origine exogene des 
metabolites de la 
Testosterone 


























P 


laine de oossession des aliauotes B: 


Echantillon 








Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 



























Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'il n'yapas de posit'rfou dans le dossier posM li 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Code : 

Version : 

Date: 



FICHE RECAPITULATIVE PES ANALYSES PRESENTEES 



E-RECAP-01 
J 

09/06/2006 




N° de laboratoire : 
Produit(s) confirme(s) : 
pH mesure en conf : 



>^ CVa^oyityjJi. '^C t'-^C 



-i^ 



Densite affichee en conf: 
Rdfractometre n° : 
* Densite corrigee : 



\,Ovbl 



Jb 



A^OZh ■ 




Essai n° : 

Mode operatoire de preparation 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/SM(SCAN) 
CL/SM 
• IMM . 



M-EX- ^M 



M] CG/SM(SIM) 
m CL/SM2 
~1 EPO ■ 



I M-AN- M> l^cfa I 
CG/SM2 []^ 
CL/SM3 [ I 
CG/C/IRMS ' rVl 



Version : 
Version : 
CG/SM3 
CL/UV 
Cytorhetrie 



81 A 




Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : 

Mode operatoire d'analyse : 



M-EX- 



M-AN- 



CL/SM (SIM) 



CG/SM(SIM) I I 
CL/SM2 



Version 
Version 
CG/SM (SCAN) 
CL/UV 



Concentration estim6e: 
* Concentration corrigee 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C -EPH (CG/SM) 
.ES03 -CD (CL/SM) | 
ES04 -H (CG/SM) 



ES08 -HES (CG/SM) [ 
ES08B-PS 



ES03C -LCH (CL/SM)[; 



ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 
ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[ 



ES66 - 


IMM 


ES07- 


EPO 


ESSOl 


-HBOCs 


ESS02 


-TS 



Code bperateur de I'analyste : v^-c) 
Date et paraphe : \^\*=h\<»^ 




Code operateur du responsable : ^ Q 
Date et paraphe --^/q (fjo^ 



Hors portee d'accredfration 

Raison ou numero d'ecart'de la declaration en hors portee : 




■T* 



rArnnlir r%cft* lf>- re^o-nrtrtco 



Cetenregistrement est & archiver dans le dossier de confirmation 



n? 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
: GC/C/IRMS 



Appareil tttilisable : 



ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extraction : M-EX-24 

Mode operatoire de preparation du Mix Acetate : M-EXMix-05 

Mode operatoire d'analvse: . - GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse CG/MS doit etre effectuee avant I'analyse GC/C/IRMS 

Mode operatoire de depouillement : - GC/MS: M-RD.P-05 

-GC/C/IRMS: M-DP-31 

Depouiller I'analyse GC/MS avant d'effectuer l'analyse GC/C/IRMS 



Traiter simultanement : 



un blanc uriniaire 
un aliquot echantillon 



APPLICABLE le 

1 9 JAN. 2006 



LNDD 



CONRDENHEJ 



C 



LNDD 0929 




Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 . 
2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
: GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



A 



B 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



CorinneBUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAUKRIZ 



Date 



13/01/2006 



EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson 



Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMDC-05). 
Ajout de M-RDP-05. 



Signature 



J^^a^ 




Date 



03/06/2002 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 



CONFIDENTIEL 



f 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification ; M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMR 



Documents utilises : E-TE-OSC. I-VOL-01, I^EX-06, 1-EX-OJ, I-EX-08 etl-TRAC-OSC 

Remplir la fiche de preparation - confirmation / contre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 

^P^"*'*^"^ Materiel R^actifs et nrnd^nt. 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohitl-5ml 
Cones Biohit 



Centrifugatio n 5 minutes | Centrifugeuse 4000 tr/min 



Transvaser le sumageant dans tube 

prelablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPB Rapid Trace 
selon I-EX-06 



. Evaporation a. sec | 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiter jusqu'a dissolution complete 



Ajouter 2 gouttes de 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyser IhOO a 55°C 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Exfraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 500mg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette 

Vortex 
Compte goutte 



Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 60°C 



APPLfCABLE re 
' 9 JAN. 2006 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



Azote 

Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



P-glucuronidase 
Chambre froide a +4''C 



co\^^^^* 



Azote 



I 



LNDD 0931 



LNDD 



MODE OPERATGERE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Operations 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 

Ajouter 500 ^i d'ac6tonitriIe dans 

les autres tubes et agiter 10s avant 

de les transvaser dans le tube sec 



Rjncer les tubes trahsvases avec 
500(11 d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



• Ajouter 50 nl de pyridine 
Ajouter 50 ^tl d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation legere du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes etboucher 



Deriver le tube bien ferme IhOO 

a 60°eou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 

Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 

Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-BX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2hO0) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45niin) 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur. 

Bain k sec a 60°C 

•' Pipettman de 50 nl - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes sous hotte 

Bain a sec a 60°C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubesldmble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 



COHV\Qt» 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



J 
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MODE OPERATOmE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

3/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
— METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/r/TPMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 



Operatioas 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



Ajouter200 nl d'acetonitrile 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de lliexane 
selon I-VOL-01 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Materiel 



Reactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 ^1 ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
p.1 selon le volume ajoute 



Pipettman reglable de 200 \i\ 
C6nes Greiner 



Acetonitrile 



Centriftigeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 \i\ 
ou vials en verre de 1.5ml 
seloii le volume 



>OW^\Qt* 



Bain a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 fil ou.lml Hexane 

Capsules a sertir - Vortex 



Apres analyse GC/MS : 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
(CfI-VOL-01) 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Seringue Hamilton de 50 jil Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

ou de 100 \i\ selon le volume ajoute 



Bam a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 nl ou 1ml Hexane 

Capsules a sertir - Vortex 



ID 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

4/4 . 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
- METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuv6 par 



Pfersonne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 



Date 



16/01/2006 



€Z 




Signatare 



\^f f^ 



N° Version 



1 



B 



Creation du document. 



Motif 



7>^ 



Modification des-quantites de SI et d'AGN, ajout d'une remarque sur 
I'importance de la rotation des tubes 



A ->Passage de projet en document valid6 
temps/temperature acetylation 



modification 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'anaiyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 



Date 



03/06/2002 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'anaiyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



17/01/2006 




(I 
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INSTRUCTION 



CodijScation : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Dur6e d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisee: 



IrmsO.spe 

13.30n]in 

Kimble 16xl00mm 

Bond Elut C18 Varlan 500ing/3ml 



Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION DES SOLVANTS : 

Voie 1 ; Methanol 
Voie 2 : Eau ultrapure- 
Voie 3 : Acetonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 : Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7 : Rien 
Voie 8 : Rien 



/ASSURANCE QUAU:Tfe 
LNDD 



^ 



^\0^^^ 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les pages eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire eta gauche les tubes de recueil et placer les cartouches , 

L'ordre de passage est le suivant: 
Blanc urinaire 1 
EchantiUon 1 
Blanc uriaire 2 
EchantiUon 2 

Pour lancer rextraction, voir I-N-02. 



A!y 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

2/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3. DESCRIPTION DES PRTNCIPALES ETAPES PE L'EXTRACTION : 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (ml/min) 


Conditioraiement colonne 


Methanol 


Poubelle 


3 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapxire 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rin(?age canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


RinQage canule 


Methanol 


Canule 


2 


20 



>Q^^\09«\tV 



^3 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

3/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuv6 par 



Personne coocem6e 

Cynthia MONGONGU 



CorinneBXJISSON 



Jacques DE CEAURRIZ 




EVOLUTIONS 



N° Version 



1 



B 



Creation du document. 



Motif 



Acceptation du prof et passage en version A 

Revision bieimale 

changement de" cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'61ution 



Revision biermale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 

homogeneisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02 " 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002. 



31/08/2004 



06/02/2006 



^ 



,^^^0^^^ 



Al^ 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d' extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise ; 
Type de cartouche utilisee : 



Irmsltcspe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Ci8 Varian - 200 mg / 3 ml 



-n 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 



ASSURANCE QUALITY 
IHDD 



Voie 1 : 


Methanol 


V6ie2: 


Eau ultrapure 


Voie 3: 


Acetonitrile 


Voie 4: 


Rien 


Voie 5: 


Rien 


Voie 6 : 


Rien 


Voie 7: 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



c;^^' 



00- 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a Pair libre. 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm inseres 
dans les tubes 16x1 00mm. 

L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 tube 2 
Blanc urinaire 1 .... 
Echantillon 1 mbe 1 
Echantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... 



^f 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
bate : 06/02/2006 

2/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
— L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tiibe 2 
JEchantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02. 



3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTTON : 



Etape 



Conditionnement colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement echantillon 



Preparation du melange 20% 



Lavage 



Preparation du melange 30% 
Lavage 



S6chage 



Elution 



Rin9age canule 



Rin9age canule 



Source 



Meflianol 



Eauxiltrapure 



Echantillon 



Acetonitrile / Eau ultrapure 
Acetonitrile / Eau ultrapure 20/80 



Acetonitrile / Eau ultrapure 



Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 



Recueil 



Poubelle 



Poubelle 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



1 minute 



Acetonitrile 



Eau ultrapure 



Methanol 



Volume 



0.8/3.2 



0.6 / 1.4 



Fraction 1 



Canule 



Canule 



Debit 
(ml/min) 



10 



10 



30 



30 



20 



20 



^^^^\\0^^ 



AC 



LNDD 0939 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 
3/3 



'''^™'^S^J:™!1SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuve par 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Jacques DE CEAURRIZ 




EVOLUTIONS 



N° Version 



1 



B 



Creation du document; 



Motif 



Acceptation du projet passage en version A 

Revision biermale 

changement des volumes de lavage et d'^61ution 



R^ajustement de Textraction 
Reajustement de rextraction 



D:homogeneisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



tOHV\Ot* 



A^ 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date: 08/09/2005 

1/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONECRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 


ini]s2te.spe 


Duree d'extraction pour un tube : 


41,3 nan 


Tube utilise : 


Kinible 13x100 mm 


Type de cartouche utiHsee : 


Baker Ci8 


Volunoe de la cartouche : 


500mg/3ml 



1 - DISPOSITION DES SOLVANTS : 



Voiel: 


Methanol 


Voie2: 


H2O (ultrapure) 


Voie3: 


Acetonitrife 


Voie4: 


Rien 


VoieS: 


Rien 


Voie6: 


Rfen 


Voie7: 


Rien 


VoieS: 


Rien 



ASSURANCE QUALIte 
LNDD 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a Tiair libre. 



COWH^* 



2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

ESfectuer les purges eau, air et solvant si necessaire (cf I-M-02) 
Lancer lextraction seton I-N-02 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes eluats. 

Utiliser te gros rack, disposer au niveau des receuils les tubes 13x100 nmi insures dans des tubes 

16x100 mm et placer les echaniallons dans fordre suivant : 



At. 



LNDD 0941 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

2/3 



TROISEEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des echantiDons 



Blanc urinaire 1 



Espace libre 



Espace libre 



Tubes des recueils 



Blanc urinaire 1 fiactionFl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 



Blanc urinaire 1 fractbnF2 (Keto) 



Echantilbnl 



Espace libre 



Espace libre 



Blanc urinaire 1 fraction F3 (pioQ 



Echantilbn 1 fractionFl (metaboles de la cortisone et du cortfeol) 
EchantillDn 1 Fraction F2 (Keto) 



Echantilbn 1 Fraction F3 (DJol^ 



Placer les cartouches en laissant deux intervalles de Hbre entre chaqiie cartouche et cliquer 
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi 

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 



C0HBOtHl\tl 



Etape 


Solvant 


Recueil 


Volume (ml) 1 


Debit (ml/min) 


Conditbimement cobime 


MeOH 


Poubele 


5 


10 


Conditioimeinent cobnne 


H2O 


PoubeDe 


5 


10 


Chargement echantHfon 


Reprise CH3CN-H2O 50/50 


Poubefie 


2,5 


4 


Preparation melange 30 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 30/70 


PoubeDe 


6 


2 


Preparation mSlange 40 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/3,6 


.30 


Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


Potibelle 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 


30 


EhitbnFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


MixCT 


1/1 


30 


EbfcnFl 


CH3GN-H2O 50/50 


Fraction 1 


2 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5/1,5 


30 


ElutbnF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fraction 2 


6 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


PoubeUe 


3,2 


2 


EhitibnFS 


CH3CN 


Fraction 3 


.4 


2 


Riifagecanufe 


H2O 


Canute 


2 


30 


Lavage 


MeOH 


PoubeBe 


2 


30 



AS 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

3/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



B 



Persojnia.e'coiH>fenTO:6.- •. 



Cynthia MONGONGU 



Caroline BASTIEN 



Adeline MOLINA 



Jacques DE CEAURRIZ 




Motif 



Creation du document. 



Acceptation du prdjet passage en version A 



Revision biennale 

analyse d'une troisieme fraction 



Elimination d'une interference dans la fraction Fl - Changement titre 
pour homogeneisatiion 



Date 



30/04/2002 



02/10/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 



COHBQtWE 



k 



LNDD 0943 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mofe operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echaatillon : 



Pi' ^i>5Hj33 



Sexe : M 



'□ 



Mis ea 1 'ambiant de I'echantilloh : Date : [ \fi\oH\o:t. | Heure : f^V^ 
Pria d'essai: Volume: 




Blanc urinaire 



Preparation de I'echantillhn 




»J--.'B 



*DLU: date limite d'utiiisation 



U 



LNDD 0944 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
2/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Analyse par GG/MS 



Volume SI (jil) 



Volume hexane Qil) 



Fraction Fl 



\-o-ci 



Fraction F2 



tIJO 



^oo 



Fraction F3 



Jli 



Voo 



LNDD 0945 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
3/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution, reinjection. ..) 



Operation 


Date 


Heure de debut 


R6cupere a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 






































.-.- ■■■ . • . - 


.^ ,*.^Jrilt3iKXt^ 


asTfi^' •,rn::^- _•..---. 




- -a- -.a-Jf-r. __.«-tf..f~-, — , - _ _ .- 









































Analyse par GC/C/IRMS 



Volume total SI preleve (nl) 



Volume final hexane (^1) 



Fraction Fl 



€ 



?,o 



Fraction F2 



l+o 



^So 



Fraction F3 



io 



li 



LNDD 0946 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 
4/4 



nCHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Identification du materiel utilise 



Irijection 
I GC/C/TRMS 



ISOPRIME. 43 



Paraphe 




Autres operations (concentration, dilution, reinjection...) 



Operation 



Date 



Heure de debut 






Recupere h 



Identification du materiel utilis6 



-'. .».*■■. ..j;.'».j 



Paraphe 



Ecarts n° ; 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de I'ichantillon 




LNDD 0947 



LNDD 


MODE OPERATOIRE 


Codification : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date -.09/05/2006 
1/2 


METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 


1. Preoaration du Mix Acetate Dour la GC/MS: 

Operations Materiel 


RIactifetproduits 


Prelever 100 |il de la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bainaseca60°C 




Evaporer a sec 


Azote 


■ 




Reprendre dans 100 ]il dliexane 


Pipettman regleage de 100 \i\ 
Cones Greiner 


Hexane 






-n\\!0U^^'^ 


Sertir 
Agiter au vortex 


Capsules a sertir 
Vortex 


2. Preparation du Mix Cal Ac^tat 


eDourlaGC/C/iRMS: 


\:i\i.v*-^ ■ 


Ooerations 


Materiel 


R^actifetoroduits 


Prelever 50 y\ de la solution Mix 

' Cal Acetate 
et-transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 




] Bmnaseca60°C 




1 Evaporer a sec 


Azote 






Reprendre dans 50 jxl dliexane 


Pipettman r6gleable de 100 |i 
C6nes Greiner 


Hexane 






Sertir 
Agiter au vortex 


Cs^sules k sertir 
Vortex 





P\Z le 



L 



\ 5 MA) 2008 



i 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



J-5 



LNDD 0948 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Date :09/05/2006 
2/2 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET PU MIX CAL ACETATE 



mm^ry'^'-^'^m 


"^^^^^f^^^^^mmi 


m^''^^^^^^'^^ 


.§j^g^^^%;k;^-.^- 


r6dig6 par 


Cynthia MONGONGU 


09/05/2006 


4i*e^ 


verifi^ par 


CorinneBUISSON 


09/05/2006 


;^^y^ 


verifie par 


Aur^Ue LAURENT 


09/05/2006 

• 


'^H^it^ /f^^fefc— +- 


^''' '' j/" 11 y,. 


approuvepar 


Jacques DE CEAURRIZ 


09/05/2006 


, / Jn^ 



W:B^^m^M^^^^^ 



z 



^^^^Mm^M 



WMiMfi^^-:'\ 



rz 



N® Version 




Motif 


// 


Date 


A 


Creation du document ^ 


17/01/2006 


B 


ajout du mix cal acetate 


09/05/2006 




s 
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LNDD 



MODE OPERATOmE 



Codification : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 
1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECTJRSEURS 



ASSURANCE QUAUTE 
LNDD 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 




Type: 


DB17-MS JW Scien 122.4732 


Lcrngueur: 


30m 


Diametre interne: 


0.25mm 


Epaisseur du film: 


0.25nm 


INJECTION 




Mode: 


Splitless (insert spMess) 


Temperature injecteur. 


280''C 


Volume inject6: 


Ijil 


Solvants de rinfage ALS: 


Solvant A: Ac6tonitrile 




SolvantB:Hexane 


CONDinONS GC: 




Temperature initiale: 


. TO'C pendant Imin 


Gradient de temperature: 


70->270»Ca30°C/mm 




270''C .pendant 12 min 




270->300°Ca.lO°C/min 


Temperature finale; 


SOO'C pendant 3 min 


Tenq)s d'analyse: 


25.67 min 


Temps d'equilibrage de la colomie: 


0.5 min 


Pression constante: 


Ajuster le SI a 10.7 min (+/-0.5min] 


Temperature de la Hgne de transfert 


300°C 


CONDITIONS SM: 




Solvent delay: 


9min 


Temperature quad: 


150°C 


Temperature Source: 


230°C 


Fichier tune: 


Autotune 


Mode d'acquisition: 


Full scan 50-550 uma 




if 



LNDD 0951 



LNDD 



MODE OPERATOmE 



Codification : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 

2/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECIJRSETJRS 




^W 




It 



LNDD 0952 



Sequ-ence Name: C:\MSDChem\l\sequence\2.007\Avril07\1704.S 
Comment : 

Operator: 4 9 

Data Path: D:\MSD22\2007\AVRIL07\17 04\ 
Top Pre-Seq Cmd : 

Instrum-ent Control Pre-Seq Cmd: 
Data An.alysis Pre-Seq Cmd: 

Top Post-Seq Cmd: 

Instrum.ent Control Pbst-Seq Cmd: 
Data Analysts Post-Seq Cmd: 



Meth-Od Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( . ) Don't Inject 





Line : 




Sampl 


e Name/M, 


isc Info: 




1) 


Cal ibration 


1 












Da tafile 




1704MixAc01 








Me thod . 




MAN_52 








2) 


Cal ibration 


2 












Da tafile 




1704MixAc02 








Me thod 




MAN 52 








3) 


Blank 


3 


BlulF3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


429F3 


MAN 52 


A 825429 


F3 


.5) 


Blank 


5 


BlulF2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sanple 


6 


429F2 


MAN 52 


A 825429 


F2 


7) 


Bl ank 


7 


BlulFl 


MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


. Saaple 


8 


429F1 


MAN 52 


A 825429 


Fl 


9) 


Bl ank 


9 


Bau2F3 


MAN 52 


Blu 2 F3 




10) 


Sample 


10 


855F3 


MAN 52 


A 993855 


F3 


11) 


Blank 


11 


Blu2F2 


MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


12 


855F2 


MAN 52 


A 993855 


F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


855F1 


MAN 5 2 


A 993855 


Fl 



Sequence v6rifi6e par : ....It^^; 

Remarques • .--^r-'-^. 



Last Modified: Wed Apr 11 14:28:32 2007 



Page: 1 



/3 



BttI 



LNDD 0953 



D:\WIsd22\2007\Avrll07\1704\1704MIxAc01.D 

Data File Name 1704MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

OpetBtor 49 
Date Acquired 4/17/2007 12:09 
Acq. Method File MAN_52.i\/l 
Sample Name IWix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Ac6tate 002 50ng injecte 



"""I I ^fliiJU I .<> 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (M1) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanot AC 


10.66 




258 


9,977.130 


Etiocholanolone AC 


14.27 


1.338 


272 


18,297,596 


Androsterone AC 


14.52 


1.362 


272 


29,767,014 


5b Androsta'n 3a 17b diol diAG 


15.09 


1.415 


256 


16,669.454 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.45 


1.449 


316 


21,305,876 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


16.93 


1.588 


271 


21,622.326 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


18.98 


1.780 


284 


19.248.195 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a.Andros,tanol AC 


243 


. .1 0.748 J299 ..., 


. .107,7 . 


Etiocholanolone AC 


257 


11,893,710 


-65t0 -- 


Androsterone AC 


257 


13,006.110 


43.7 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


15,098,986 


90.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


12.858.046 


60.3 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


19.111,358 


88.4 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


11.083.034 


57.6 . 



B/13 signal . 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


5.955,429 


59.7 


Etiocholanolone AC 


201 


7.157.754 


39.1 


Androsterone AC 


218 


9,002,973 


30.2 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


■241 


13,050,864 


78.2 


5a Androstan. 3a 17b diol diAC 


256 


10,562,871 


49.6 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


12.698,737 


58.7 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


5,299,916 


27.5 



Pagel of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/17/2007 12:52 PM 



5o 



LNDD 0954 



D:\Msd22\2007AAvril07\1704\1704MixAc01.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 





siss^gsE3;=rja====!is 



5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocliolanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 
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5( 



LNDD 0955 



D:\Msd22\2007\Avril07\1704\1704MixAc02.D 

Data File Name 1704MixAc02.D 
Data File Path D:\l\/isd22\2007\Avrii07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 12:41 
Acq. Method File IV1AN_52.M 
Sample Name Mix Ac 100 
Via! Number 2 . 

Misc Info Mix Acetate 002 1 0Ong injects 






s»^ooe9^^ 



*7-^^0^^^ 






-> ^^C3C70«3 



I >, l\ i K . h K - hK 



t ■^■o-*iv/»lx--<^oc»:a.i=> 



t ^.e^o 



SK<:>.o^ 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


17,579.473 


Etiocholanoione AC 


14.30 


1.341 


272 


32.515,972 


Androsterone AC 


14.57 


1.366 


272 


53,477,542 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.12 


1.417 


256 


30,247.564 


5a Androstan 3a 17t).diol diAC 


15.49 


1.452 ■ 


316 


37,958.113 


11 KetoEtiochoianolone AC 


17.00 


1.593 


271 


38,738.751 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


19.05 


1.785 


284 


34,948,652 



IVI2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


59^'Pfe>stanol.AC;- -._ 


, 243 


18.797,440 . 


.v.vJJ6,%...... 


Etiocholanoione AC ' 


' 257 


20,864.432 


64.2 


Androsterone AC 


257 


23,262,664 


43.5 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


26,763.623 


88.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


23,487,575 


61.9 


11 KetoEtiochoianolone AC 


191 


34,778.399 


89.8 


5bPreanan3a20adioldiAC 


269 


20.127.725 


57.6 



MS signal 



Name 


Q2 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


, 5a Androstanol AC 


204 


10.429.707 


59.3 


Etiocholanoione AG 


. 201 


12,655,119 


38.9 


Androsterone AC 


218 


16,549,824 


30.9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


23,693,766 


78.3 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


19,503.219 


51.4 


. 11 KetoEtiochoianolone AC 


286 


22.820.632 


58.9 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


9,642.356 


27.6 



Page 1 of 2 
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s 



LNDD 0956 



D:\Msd22\2007\Avril07\1704\1704MlxAc02.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 










•.■•,.>%fJJlii.-Kfz- IV 



1 1 KetoEtiocholanolone AC 




5bPregnan3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 
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5^ 



LNDD 0957 



D:\Msd22\2007\Avril07\1704\Blu1F1.D 

Data File Name Blu1 F1 .D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

• Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 16:32 
Acq. Metliod File l\/!AN_52.M 
Sample Name Blu 1 F1 
Vial Number 7 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans 100pL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Mi) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Resoonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


4.536,271 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a .17b did dlAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEliociiolanolone AC 


16.93 


1.588 


271 


20,912,745 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


4,894,809 


107.9 


Etiocliolanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


.5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


241 





0.0 


11 KetbEtiocholanolone AC 


191 


18.690,407 


89.4 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





P<? 



M3 signal 



Name 


02 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,614,467 


57.6 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


12,259,581 


58.6 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 



E Sim isB;S s niw SS!?--g 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 






5a Androstan 3a 17b diol diAC 


;™ 


:siasiia?ii5p§!K:«ii 


«9»0 


A A 


o 


JmmJAd^MA 


-...,» ,^«, ,^:- ..^ ,.,.. ,.^ ,„„ ,^„ ,^„ ,.:i„ 



11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name 429F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 17:05 
Acq. IVIethod File I\/1AN_52.!VI 
Sample Name A 825429 F1 
Vial Number 8 

Misc Info A 825429 Fraction 1 dans 100|jL 






T-«<=i •<i.:2<»rv-t .O 



*"^-*^^ 



JUfr^-^-pJ*^ 



^,, ,A. il. . ,,_ A Jl -A/t -. ^ ^/l 



-t^.ocs S£0.c»c 



^^l=T^ 



Temps de retention, temps de ritention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


3,515,589 


Etiocholanolone AG 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan' 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiochplanolone AC 


- 16.94 


1.589 


271 


30,023,977 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


p.po - 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


3.818,901 


108.6 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


25,919.608 


86.3 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


2?9 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


• 204 


2,121,418 


60.3 


Etiocholanolone AC 


201 


0- 


0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


17,887.193 


59.6 


5b Preanan 3a 26a diol diAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 






Androsterone AC 




"- 


SHsapss^^^a-s 






1 




1^ 


*»«.»«^2Si».-tf.-»/- SC^iASt;;^.,^.^^ 


:sX*is«=<a£ 


II, „ ,, 




— — .— » 



5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanoIone AC 



KCOFsaiittvr- 




. 5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\lVted22\2007\AvriI0ni704\Blu1F2.D 

Data File Name B1U1F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired AIM 12007 15:28 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F2 
Vial Number 5 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400pL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b did diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



Rel Ret Time 



.10.67 
14.34 
14.61 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 



1.344 
1.369 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



17.061,615 
49.278.512 
99.468,360 











M2 signal 



Name 


Q1 signal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


18.150,443 


106.4 


Etiocholanolone AC 


257 


30.985.721 


62.9 


Androsterone AC 


257 


42,863,723 


43.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


269 





P.p 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


10.104,559 


59.2 


Etiocholanolone AC 


201 


18.941.185 


38.4 


Androsterone AC 


218 


30.424,298 


30.6 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preonan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolohe AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol dIAC 




11 KetoEtiochoiaholone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\Avril07\1704M29F2.D 

Data File Name 429F2.D 
Data File Path D:\iVIsd22\2007\AvriI07\1704\ 

Operator-49 
Date Acquired 4/1 7/2007 16:00 
Acq. Method File iVIAN_52.M 
Sample Name A 825429 F2 
Vial Number 6 

IVlisc Info A 825429 Fraction 2 dans 400|jL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



N?m9... 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b did diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



10.66 

14.29 

14.54 

O.OO 

O.OO 

O.OO 

0.00 



Rel Ret Time 



1.341 
1.365 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



7.396.039 
24.877.835 
42,084,232 











M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a I7b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Pregnan 3a 20a diol diAQ 



Q1 sional 



243 
257 
257 
316 
241 
191 

.222. 



Q1 Response Q1 Ratio 



8.054,653 
15.935.890 
18.378,991 






J2_ 



108.9 
64.1 
43.7 
0.0 
0.0 
0.0 
99 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2 Respo nse Q2 Ratio 



204 

201 

218 

241- 

256 

286 

344 



4.333.047 
10,329.816 
13.330,637 











58.6 
41.5 
31.7 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 



Page 1 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/17/2007 4:28 PM 



lf> 



LNDD 0964 



D:\Msd22\2007\Avril07\1704\429F2.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




Sb Androstan 3a 17b dlol diAC 








5a Androstan 3a 17b diol diAC 




f 

1 ■ 



11 KetoEtiocholanolone AC 



— 


\ 







'A 


. 




^ 


L 





5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\Avriloni704\Blu1F3.D 

Data File Name Blu1F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

• Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 14:24 
Acq. iVIethod File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F3 
Vial Number 3 

Misclnfo Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans IOOmL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (M1 ) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiociiolanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

■1 1 KetoEtiocliolanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



10.67 

o.op 
o.ob 

15.1-1 
15.45 
0.00 
19.04 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiociiolanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiociiolanoIone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



Rel Ret Time 



0.000 
0.000 
1.416 
1.448 
0.000 
-LZSi. 



Taroet Signal 



6,615,395 




13,149,708 
2.795,731 


9.709.831 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Q1 Response Q1 Ratio 



107.3 
0.0 
0.0 
85.4 
65.1. 
0.0 



Target Response 

6,165.483 





15,403.726 

4.297,678 



-16.659.020 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiociiolanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2 Resnnn se Q2 Ratin 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



3.660,885 




11,993.726 
2.282.700 


4.312.549 



59.4 
0.0 
0.0 

.77.9 

53.1 
0.0 

25.9 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol dJAC 




1 1 KetdEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name 429F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 14:56 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825429 F3 
Vial Number 4 ' 

Misc Info A 825429 Fraction 3 dans lOOpL 

















aoooooo 














^-^.ooooo 














ssscooooo 
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-» «»ooooo 


















-» «>aooc»o 


















Z oooooo 








1 










oooooo 








1 1 










soooo<:> 


>=-^ 


y 


-k^..,.-Aj — AAa .. -Hv 


Jul A . . . 












-to.oo . -tist.oo -«^.o<^ 






o =c-^:<=a 




Te 


mos de retention, temps de retention relat 


if et tarqet Sianal (r 


Ml 














Name 


. Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


2,380,570 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b dioi diAC 


15.05 


1.412 


256 


6.288,790 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.41 


1.446 


316 


2,336,787 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


.18.95 


1.778 


284 


8.927.230 


J 


IVI2 signal 








• Name 


01 sianal 


01 Response 


01 Ratio 




5a Androstanol AC 


243 


2,585,859 


108.6 




Etiocholanolone AC 


257 





0.0 




Androsterone AC 


267 





0.0 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


5,447,626 


86.6 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


1.497.384 


64.1 




1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


. 


0.0 




5b Preanan ?a 20a dipl diACp 


269 


. 5.175.646 


58.0 




M3 siqnal 




Name 


02 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 




5a Androstanol AC 


204 


1,459,532 


61.3 




Etiocholanolone AC 


201 





0.0 




Androsterone AC 


218 


d 


0.0 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


5,036,104 


80.1 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


1,215,845 


52.0 




1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 




5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


2.411.007 


27.0 
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Sa Androstanot AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




Sb Androstan 3a 17b diol diAC 




Sa Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dIAC 
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Bbpartement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CG-llC 
Version : A 
Date : 21/03/2007 
. 1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



Ap^Jireil: waiijb Date: \^\oh\o> 

1 - Source d'ionisation et etancheite du svsteme 

MSD Ion69ou219majoritaire 

Abondance de I'ion 502 > 3% 

18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (C02) < 10% 

Obsetvations : 

2- Conformite du Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Ref 



Ref 



Rcf 



Ref 



Ref 



Fichier 



\^^^ rv'ionKc. o» 



\^OM (\WKt-Ojb 



Observations eventuelles du respcnsable ; 



Oui 


Non 


Code op 


^' 




H2I 


bt 




H3 


H 




*\s 



Oui 



Nbn 



Code op 



H'^ 



M.S 



Cet enregistrement est a archiver dans le dasseur C-MA-Ech de I'appareil 



\^ 



LNDD 0970 



Tue Apr- 17 10:41:31 2007 
C: \MSDCHEM\1\5973N\ATUNE . U 



5973 Autotune 



Instrument; MSD22 



Mass 69.00 
Ab 447391 
Pw50 0.62 



66 



al 



71 



Mass 219.00 
Ab 400751 
Pw50 0.61 



T 
216 



UJc^ 



Mass 502.00 
Ab 56089 
Pw50. 0.62 




Ion Pol 



POS 



Emission 34.6 

BlEnrgy 69 . 9 

Filament 1 

Repeller 26.77 

lonFcus 90 . 2 

EntLens 14 . 

EntOffs 19.07 



MassGain 267 
MassOffs —10 
AmuGain 2187 
AmuOffs 128 
Wid219 -0.O42 
DC Pol NEG 



HEDEnab 
EMVolts 



ON 
2141 



Samples s 

PFTBA dPEN Averages . 3 

Stepsize . 10 



Zones : . 

MS Source 230 Foreline 

MS Quad 150 



104 



221 



500 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
121 peaks Base: 69.00 Abundance: 397760 



uu - 














-- 




90- 








80- 








70- 


- ■ •: 


-- 




60- 










50- 








■ 


4 - 








■ 


30- 










20- 












lO- 


















- 


,1. . 


■ ( ' 


J 




.1 .1.. 




















• ' 


' 1 '• • ■' • \ 





100 



200 



Mass Abund 

69.00 397760 

219.00 354816 

502.00 50520 



300 

Rel Abund 
100.00 
89.20 
12.7 



400 

Iso Mass 

70.00 

220. 00 

503. 00 



500 



600 



Iso Abund Iso Ratio 
4496 1.13 
15412 4.34 
5115 10.12 



\^ 
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5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 

Tue Apr 17 10:47:36 2 007 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 
63 peaks Base: 69.00. Abundance: 415488 

100 T 



95 

90 ^ 

85 

8 

75 

70 

65 

60 

55H 

50 

45 - 

40 - 

35 

30 H 

25 

20 

1-5 

10 

5 





C: \MSDCHEM\1\59 73N\ 



0.10 



10 



T '~~i — 

20 

Mass 
69.00 
18. 10 
28. 10 



3 



40 



50 



7n 
60 



7 



Abund Rel Abund Xso Mass Iso Abund Iso Ratio 

415488 100.00 70.00. 4737 1.14 

3847 0.93 19.30 38 0.99 

17048 4.10 29.10 212 1.24 



Current Params used: ATUNE . U 



Relative abundances 



18/69 


= 


■ 0. 93 


Water% 


28/69 


= 


4.10 


Nitrogen% 


32/69 


= 


1. 11 


Oxygen% 


44/69 


= 


0.14 


Carbon Dioxide% 


28/ia 


= 


443.15 ■ 


Nitrogen/Water% 



If? 



LNDD 0972 



LNDD 


ENREGISl'REMENT 


Codification : E-FCR-09 

Version : B 

Date : 20/09/2006 

1/3 


FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GP/C/IRMS 




. 1 


Eciiantillon: | A 825429 





ToMrances fix6es par I'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 

ToMrances sur le tr et le trr :+/-!% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) 

Pour les abondances relatives > 50% il est admis +/- 1 0% (en absolu ) de variation 

25<ab<50% +/- 20% (en relatif ) 

<25% +/- 5% (en absolu) 



COPIECERHEEfe 

CONFORMEDESDONNfeS 

ET FORMULAIRES ORIGINAUX 



Calcul des abondances en : 



Tabulation; 



Surface: 



X 



Hauteur: 



Standard Interne: 





Mix 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr(min) 


10,66 • 


10,66 


10,66 


10,66 


Fichler 


1704MixAc01 


429F1 


429F2 


429F3 



Substance caract6ris6e : 



1 1 K6to6tiocholanolone AC 



Fichier : 



429F1 









Mix 




Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


MI (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




16,93 


1,588 


100 


88,4 


58,7 


16,94 


1,589 


100 


86,3 


59,6 


Tolerance basse 


16,76 


1,572 


78,4 


48,7 










Tolerance haute 


17,10 


1,604 


98,4 


68,7 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



OUl 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



Substance caract^risee : 



Etioeholanolone AC 



Fichier : 



429F2 









Mix 




Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 




14,27 


1,338 


^ lOQi^ 


65,0 


39,1 


14,29 


1,341 


100 


64,1 


41,5 


Tolerance basse 


14,13 


1,325 


55,0 


31,3 










Tolerance haute 


14,41 


1,351 


75,0 


46,9 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



^3 



LNDD 0973 




ENHEGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 

2/3 



FICHE D' AN ALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract^ris6e : 



Androst^rone AC 



Fichier : 



429F2 









Mix 




Echantillon 1 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 




14,52 


1,362 


100 


43,7 


30,2 


14,54 


•1,365 


100 


43,7 


31,7 


Tolerance basse 


14,37 


1,348 


35,0 


24,2 










Tolerance haute 


14,67 


1,376 


52.4 


36,2 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 



X 



X 



non 
non 
non 



CONFORMEDESDONNEES 
ETFOR.MULAIRESORIGINAUX 



Substance caracteris6e ; 



Sb Androstane-3a,I7b-diol diAC 



Fichier : 



429F3 









Mix 






Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml {%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 




15,09 


1,415 


100 


90,5 


78,2 


15,05 ■ 


1,412 


100 


86,6 


80,1 


Tolerance basse 


14,94 


1,401 


80,5 


68,2 










Tolerance haute 


15,24 


1,429 


100,5 


88,2 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 



non 
non 
non 



Substance caract6ris6e : 



3a Androstane-3a,17b-diol diAC 



Fichier : 



429F3 







Mix 




Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


1 Ml (%) 


M2{%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,45 


1,449 


1 100 


60,3. 


49,6 


15,41 


1,446 


100 


64,1 


52,0 


Tolerance basse 


15,30 


1,435 


50,3 


39,7 










Tolerance haute 


15,60 


1,463 


70,3 


59,5 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



OUI 

oui 
oui 



X 



non 
non 
non 



Substance caracteris6e : 



5b Pregnane-3a,20a-diol diAC 



Fichier : 



429F3 









Mix 






Echantillon 








Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




18.98 


1,780 


JOO 


57,6 


27,5 : 


18,95 


1,778 


100 


58,0 


27,0 


Tolerance basse 


18,79 


1,762 


47,6 


22,0 










Tolerance haute 


19,17 


1,798 


67,6 


33,0 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 



non 
non 
non 



^0 



LNDD 0974 



ENREGISTREMENT 




Codification : 
Version : 
Date: 



FICHE D-ANALYSE / RKSULTAT ANA LYSE QUALITAT IVE GC/MS POUR COIwrnM attom 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 

3/3 



Substance caract^ris^e : 



Fichier : 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Mix 



Tr (min) 



Trr 



MI (%) 



100 



M2 (%) 




M3(%) 



Tr(min) 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



GUI 

oui 
oui 



GC/C/IRMS 



Ecliantillon 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



M3 (%) 





noil ' 

non 

non 













COPIECERHFlfe 

CONFORMEDESDONNfeS 

ET FORMULAIRES ORIGINAUX 



Substance caract6ris6e 



Tolerance basse 



Tol6rance haute 




Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 





non 
non 
non 













Paraphe et code op6rateur : 



M^ 



Jg^ 



Partie A remplir par le responsable : 
Caractdrisation formelle de tous les analytes 
Paraphe etcode pp^rateur : 



out 



I S^ I non [ 



Jo C?> 



Date: 



-f^/(7^lol- 



Observations: 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation de I'ichantillon 



LNDD 0975 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 

1/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONHRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONiS PAR CPG/C/SMRI 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diametre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume inject6: 
Solvents de rin9age ALS: 



CONDITIONS or 

Temperature initiale: 
Gradient de temperature: 



DB17.MS JW Scien 122.4732 

30m 

0.25rmn 

025nm 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Splitless (insert spMess) 

280°C 

luMfil 

Solvant A: Acetonitrile 

Solvant B: Hexane 



70°C pendant 1 min 
70->27PCa30°C/min 



APPLICABLE Fe 
2 8 OCT. 2005 





271«>C->281"'C a 0.6°C/min 




281°C pendant 3 min 




281->300°Ca5°C/min 


Temperature finale: 


300°C pendant Jmin,,^^ 


Ten5)s d'analyse: 


45min -^^^ 


Pression constante: 


Ajuster le SI a environ 870s 


INIERFACK 




Piege k eau: 


-ioo°e ,-,.! 


Lignedetransfert: 


IZ'o tOHB 


Four a combustion: 


CONDlliONSSM 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 


Programmation de I'acquisition: 


Temps d'acquiqitiontotal:2580s 




a 100s RG open 




a 130$ RG close 




a 160s RG open 




a 190s RG close 




a 220s RG open 




i 250s RG close 




^ 750s HS close 




a 2000s HS open 




i 2400s RG open 




a 2430s RG close 




a 2460s RG open 




a 2490s RG close 




a2510sRGopen 




a 2540s RG close 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date -.28/10/2005 

2/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 




B 



Acceptation du projet apres conversion du tr du SI en seconde, cr&tion 
de la veraion A 



Revision bieimale 



14/10/2002 



28/10/2005 



to^^B^^"^^^^ 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date: 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'esta utiliserque si la modincation estURGENTE et majeure 
et/ou consequente et/ou applicable a plusieurs docum&nts 



Reference(s) du(des document(s) qualite conceme(s) 



n£^iNNj-H\'ii 



Htf^m) 



Puree d'application de la modification : 

a TEMPORAIRE, date de debut d'application : date de fin d'application: 

IS( DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de debut d'application:...>A.^l.o.v\.1?^ » ,-r. r J 

Modification apportee : wU»»' 



l%o CCr c\ow: 

V£,o R-Cr o^o 

J-So CO c:\o-xC 

'*-'C>cio Hi o^Jren 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 










Ideatificatio n par un NUMERO.^f^ 
et validation de cet enr egistrement nar I'Assurance Oualite ftamp nn) 

L'original de cet enregistrement est a archivervivant a I'Assurance Qualite 



Sli 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704Blu1F1.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list 1704.spl 
Une: 13 
MSfile:M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinalre 1 pool 4 F1/65ul 



Acquistion Date: 17/4/07 21:54 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 7 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 • Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:i3C -36.3 delta 45 -34.63 

RaHo2: 180 -20 delta 46 -20 06 



wrt: 
PDB 
PD8 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Hajoi— 








Peat( No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


Ratio 4S/44 


Ratio 46/44 


1 


5.06 


127.5 


1.1680E-02 


3.B050E-03 


2 


5.11 


187.4 


1.1680E-02 


3.8039E-03 


3 


5.10 


247.4 


1.1680E-02 


3,8030E-03 


9 


4.98 


2427.5 


1.1681E.02 


3.8001E-03 


10 


5,02 


2487.5 


1.1681E-02 


3.8009E-03 


11 


5.11 


2547.5 


1.16B0E-02 


3.8029E-03 



Mean: 
StdDevoff(t(%,): 



1.1680E-02 
0.02 



3.8026E-03 
0.32 



Sample Data 



Peai< Ho 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA> 


Major Area 


RaUo 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


RaUo 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalBO 


1 


869.5 


0.41 


1.9963E-09 


1.1674E-02 


-0.53 


-35.87 


3.6914E-03 


-29.39 


-48.83 


-19.48 




^?0^ 


2.21 


1.0374E-08 


1.1733E-02 


4.54 


^0:6fi 


3.691 1E-03 


-29.47 


-48.92 


-19.57 




•^iSSSB 


Z67 


2.7078E-08 


1.1800E.O2 


10.28 


<^m 


. 3.6908E-03 


-29.37 


-48.83 


-19.48 




1791.4 


- 1.15 


1,1383E-08 


1.1792E-02 


9.59 


-25.44 


3.6907E-03 


-29.30 


• -48.76 


-19 41 




186Z1 


3.56 


4.0654E-08 


1.1800E-02 


10.20 


-24.82 


3.6908E-03 


-29.25 


-48.72 


-19.36 



17/04/2007 22:38 



Results for C02 by CF {uncalibrated){Fn1) [PrintoufJ 
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ff 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704429F1.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 1704.spr 
Une: 14 
MS file: litAN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 825429 F1/aOul 



Acquistion Date: 17/4/07 22:39 

■ Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 8 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference Standard 

Species: C02 by CF (uncalibraled) 
Gas: C02 . Uncalibraled 002 

Ratio lype: Bemenlal 
Deconvolutlon: Cralg 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Isabel: Value: 
Ratio 1:13C ^6.3 delta 45 -34.83 
Ratio 2: 180 -20 delta 48 -20.08 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.04 


127.5 


1.1680E-02 


3.8055E-03 


2 


5.05 


187.4 


1.1680E-02 


3.8044E-03 


3 


5.06 


247.4 


1.1581E-02 


.3.8036E-03 


14 


4.82 


2427.4 


1.1680E-02 


3.7997E-03 


15 


4.85 


2487.3 


1.1680E-02 


3.801 3E-03 


16. 


4.93 


2547.3 


1.1680E-02 


3.8024E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1680E-02 
0.03 



3.6028E-03 
0.32 



Sample Data 



Peak No 


RT{Sec) 


Major Height 
<nA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 4S/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 




.792.1 


3.01 


1.2377E-08 


1.1565E-02 


-9.84 


-45.45 


3.6900E-03 


-29.88 


-49J29 


-19 95 




i&BmSf 


> ■ 1.15 


5.6467E-09 


1.1722E-02 


3.61 


^H^S 


43.6882E-03 


-30.Ji2 


•49.75 


-2043 






1.22 


8.3987E-09 


1.1757E-02 


8.56 


-28.58 


3.6908E-03 


-29.52 


-48.98 


-19 63 




1250,7 


0.73 


5.2793E-09 


1.1742E-02 


5.31 


-29.84 


3.6902E-03 


-29.64 


■49.09 


-19 74 




1442.6 


0.44 


3.6912E-09 


1.1772E-02 


7.87 


-27.21 


3.690SE-03 


-29.49 


-48.94 






«S10S^ 


2.36 


2.2874E-08 


1.1804E-02 


10.64 


asZiMiS 


; 3.6903E-03 


-29.52 


-48.98 


-19 63 




1535.5 


0.68 


6.4175E-09 


1.1717E-.02 


3.20 


-32.02 


3.6903E-03 


-29.52 


-48.96 


-19.61 
-19 60 


8 


1770.9 


0.83 


8.5385E-09 


1.1726E-02 


3.96 


-31.24 


3.6900E-03 


-29.50 


•48.95 




1793.4 


1.30 


1.2878E-08 


1.1799E-02 


10.15 


-24.87 


3.691 3E-03 


-29.14 


-48.61 


-19.25 
-19.43 


10 


1860.3 


2.72 


2.9798E-08 


1.1804E-02 


10.64 


-24.36 


3.6906E-03 


-29.32 


-48.79 



17/04/2007 23:22 



Results for 002 byCF (uncatibrated)(Fn1) [Printout] 



33 



LNDD 0984 





CO 

5 



'" o 



-l 




io 



LNDD 0985 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704Blu1FZraw 
Prolect controle2007.PRO 
Sample list 1704.spl 
Line: 11 
MS file: M-AN41 

Inleb GC-combustion 
inlet rUe: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 1 pool 4 F2/900ul 



Acquistlon Date: 17/4707 20:25 

Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 5 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 . Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C- -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 1BO ^0 delta 46 -20.06 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT<Sec) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.28 


126.8 


1.1679E-02 


3:S018E-03 


2 


4.26 


186.6 


1.1679E-02 


3.8030E-03 


3 


4.28 


246,5 


1.16796^)2 


3.8030E-03 


7 


4.50 


2427.1 


1.1679E-02 


3.80O0E-O3 


8 


4.52 


2487.0 


1.1679E-02 


3.8010E.03 


9 


4.61 


2547.0 


1.1678E-02 


3.8021E-03 



Mean: 1.1679E-02 
StdDevoftit(%.): 0.02 



3.801 8E-03 
0.24 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 


Major /^ea 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


delta180 


1 
2 
3 


<^2;9;9 


1.96 
3.31 
3.95 


9.4146E-09 
2.7958E-08 
3.0766E-08 


1.173BE-02 
1.1790E-02 
1.1799E-02 


4.92 

9.51 

10.25 




3.689SE-03 

1 3.6904E-03 

3.691 5E-03 


-29.61 
-29.32 
-29.03 


-49.06 
-48.78 
-48.50 


-19.71 
-19.43 
-19.13 



17/04/2007 21:08 



Results for C02 by CF {uncalibrated)(Fn1) [PrintoutJ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 

Hie: 1704429F2.raw 
Project controleZOOT.PRO 
Sample list 1704.spl 
Une: 12 
MS file: M-AN41 

Iniefc GC-combusBon 
.. Inlet file: M-AN4T 

Sample ID: 
Description: A 825429 F2/450ul 



Acquistlon Date: 17/4/07 21:10 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 6 
Type: 
Standard:. 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Sas: C02 Uncalibrated 002 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:13C ' -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.08 



wrt: 
FOB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio ^44 


Ratio 46/44 


1 


4.72 


127.2 


1.1678E-02 


3.8055E-03 


2 


4.75 


187.1 


1.1679E-02 


3.8050E-03 


3 


4.79 


247.1 


• 1.1679E-02 


3.8041 E-03 


13 


4.71 


2427.3 


1.1680E-02 . 


3.7997E-03 


14 


4.76 


2487.3 


1.1680E-02 


3.801 6E-03 


15 


4.91 


2547.3 


1.1680E-02 


3.8024E-03 



Mean: 1.1679E-02 3.8031E-03 
StdDevoffit(%.): 0.02 0.30 



Sample Data . 



Peak No 


RT{Sec) 


Major Height 
(nAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 1SO 


deltalSO 


1 


asoa 


I 2.49 


1.1423E-08 


1.173SE-02 


4.79 


«30t^: 


3.6903E^)3 


-29.85 


-49.29 


-19.95 




1052.1 


0.39 


2.5g65E-09 


1.1747E-02 


5.78 


-29.36 


3.691 6E-03 


-29.43 


-48.89 


-19 53 


4 


^24389 


3.41 


3.1474E-08 


1.1786E-02 


9.16 


«^.-as 


i 3.691 OE-03 


-29.49 


-48.95 


-19.60 


^^^S 


3.41 


2.61B8E-08 


1.1790E-02 


9.45 


iSiSSS 


3.691 8E-03 


-29.29 


-48.75 


-1940 






S.15 


5.0301 E-08 


1.1703E-02 


Z08 


-33.19 


3.6921E-03 


-29.19 


-48.64 






1375.8 


0.70 


5.4755E-09 


1.1699E-02 


1.70 


-33.55 


3.6889E-Q3 


-30.01 


-49.44 


-2011 




1452.5 


2.92 


3,2979E-0a 


1.1745E-02 


5.62 


-29.52 


3.6897E-03 


-29.75 


-49.19 


-19 85 




1597.9 


2.26 


2.8591 E-08 


1.1737E-02 


4.93 


-30.20 


3.6862E-03 


-30.62 


-50.05 


-20 73 




1996.4 


0.48 


3.9861E-09 


1.1725E-02 


3.87 


-31.32 


3.e885E-03 


-29.85 


-49.29 


-19.95 



17/04/2007 21:53 



Results forC02 by CF <uncalibrated)(Fni) [Printout] 
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LNDD 0989 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 170481u1F3.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list: 1704.spl 
Une: 9 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 1 pooi4F3/40ul 



Acquistion Date: 17/4/07 18:22 

Weight: oloo 
Injection Volume: 30 
Bottle: 3 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Ubel: Value: Label: Value: 
RaUo1:13C -38.3 delta 45 -34.63 
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 


wrt: 
PDB 
PDB 


Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major ■■ 








Peak No 


Height <nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio46/44 


1 


4.47 


127.1 


1.1681E-02 


3.791 9E-03 


2 


4.S8 


187.0 


1.1681E-02 


3.7921 E-03 


3 


4.72 


247.0 


1.1683E-02 


3,7909E-03 


17 


4.83 


2427.5 


1.1680E-02 


3.7963E-03 


18 


4.89 


2487.4 


1.1680E-02 


3.7964E-03 


19 


S.01 


2547.4 


1.1680E-02 


3.7962e-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.16B1E-02 
0.06 



3.7940E-03 
0.15 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


MajorHelght 
InAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deltalSO 
w.r.t SMOW 


1 


808.7 


3.12 


1.2985E-08 


1.1793E-02 


9.55 


-25.54 


3.6890E-03 


-27.40 


-46.90 


-17.49 


2 


>!^sm 


5.17 


■ 2.5514E-08 


1.1734E-02 


4.56 


^ms>. 


i 3.6882E-03 


-27.63 


-47.12 


-17.71 


3 


■ 893.2 


0.33 


1.5722E-09 


1.1769E-02 


7.52 


-27.66 


3.6908E-03 


-26.96 


-46.46 


-17.04 


4 


106Z2 


0.47 


4.6346E^ 


1.17S8Et02 


6.55 


-28.64 


3.6895E-03 


-27.40 


^6.90 


-17.48 


5 


1184.5 


0.41 


2.6424E-09 


1.1823E-02 


12.12 


-2Z.89 


3.6884E-03 


-27.73 


-47.23 


-17.83 


6 


1184.7 


0.72 


4.6114E-09 


1.1749E-02 


5.79 


-29.41 


3.6884E-03 


-27.76 


-47.24 


-17.84 


7 


1269.4 


2.92 


2.2839E-08 


1.17e5E-02 


7.16 


-28.00 


3.6887E-03 


-27.71 


-47J20 


-17.80 


8 
9 




7.71 
2.52 


8.8914E-06 
1.8966E-08 


1.1771 E-02 
1.1764E-02 


7.67 
7.09 


^27s46 


\ 3.6871E-03 


-28.16 
-28.28 


-47.64 
-47.76 


-18.25 
-18.38 


-28!(« 


3.6867E-03 


10 


1402.9 


1.87 


1.4853E-08 


1.1773E-02 


7.85 


-27.27 


3.6866E-03 


-28.33 


■47.80 


-18.42 


11 


1502.3 


0.32 


2.641 1E-09 


1.1796E-02 


9.88 


-25.18 


3.6867E-03 


-28.37 


-47.85 


-18.47 


12 


idsaoa 


4.46 


6.0382E-08 


1.1779E-02 


8.37 


^e^ 


3.6873E-03 


-28.31 


■47.79 


-18.40 


13 


1722.6 


0.68 


6.2278E-09 


1.1789E-02 


9.23 


-25.85 


3.6883E-03 


-28.05 


-47.64 


-18.15 



17/04/200719:06 



Results for C02 by CF (uncalibnated)(Fn1) [Printout] 
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LNDD 0991 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704429F3.raw 
Prolccfc controle2007.PRO 
Sample list 1704.spl 
Une: 10 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 825429 F3/20ul 



Acquistion Date: 17/4/07 19:07 

Weight 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 4 
Type: 
Standard: 
Slot NutniwRjB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: l^bel: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio2:180 -20 delta 46 -20.06 



wrfc 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 

25 
26 
27 



— Major — 

Height (nA) 



5.00 
5.02 
5.02 
4.68 
4.69 
4.75 



RT<Sec) 



127.6 
187.4 
247.4 
2427.4 
2487.2 
2547.2 



Ratio 4S/44 



1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-O2 



tUtlQ 46/44 



3.7957E-03 
3.7960E-03 
3.7960E-03 
3.7981E-03 
3.7989E-03 
3.7992E'03 



Mean: 1.1680E-02 
StdDevoffit(%.): 0.03 



3.7973E-03 
0.09 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


RaUo 45/44 


Raw Delta 


delta 13C. 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalBO 


1 


808.5 


4.72 


2.4348E-08 


1.1789E-02 


9.42 


-25.64 


3.6873E-03 


-28.81 


-48.28 


-18 91 


2 


815.0 


1.23 


6.6873E-09 


1.1768E-02 


7.61 


-27,51 


3.6887E-03 


-28.44 


-47.92 


-18 53 




840.8 


1.04 


5.2716E-09 


1.1791 E-02 


9.55 


-25.50 


3.68BOE-03 


-28.64 


-48.12 


-18 74 


4 


«sBBma 


4.28 


2.1029E-08 


1.1735E-02 


4.75 


&mss 


' 3.6870E-03 


-28.90 


-48.36 


-19 00 


5 


892.5 


0.87 


4.301 8E-09 


1.1766E-02 


7.43 


-27.70 


3.6884E-03 


-28.54 


-48.01 


-18.64 


6 


914.3 


0.33 


1.B708E-09 


1.1824E-02 


12.33 


-22.60 


3.6841 E-03 


-29.68 


-49.14 


-19.79 


7 


1060.9 


0.40 


3.0602E-09 


1.1767E-02 


7.47 


-27.65 


3.6874E-03 


-28.87 


-18.33 


-18 97 


8 


1140.2 


1.01 


8.0474E-09 


1.1773E.B2 


8.01 


-27.08 


3.6869E-03 


-29.01 


-48j47 


-19 11 


9 


1164.3 


1.10 


7.1060E-09 


1.1821E-02 


1Z13 


-22.83 


3.6867E-03 


-29.09 


•48.56 


-19.20 


10 


1184.2 


0.63 


4.3057E-09 


1.1772E-02 


7.89 


-27.21 


3.6879E-03 


-28.78 


-48JJ5 


-18 88 


11 


1265.9 


0.67 


4.7201 E-09 


1.1747E-02 


5.74 


-29jt2 


3.6865E-03 


-29.15 


-48.61 


-19 25 


12 


1275.8 


0.44 


3.1898E-09 


1.1769E-02 


7.68 


-27.42 


3.6870E-03 


-29.04 


-48.51 


-19 14 


13 


■as^g 


7.09 


7.4262E-08 


1.175BE-02 


6.69 


tgA-JS. 


I 3.6881 E-03 


-28.76 


-48.23 


-18 86 


14 


1340.7 


0.46 


• 3.6785E-09 


1..1814E-02 


11.52 


-23.60 


3,691 8E-03 


-27.80 


-47.30 


-17 89 


15 


«es^s 


2X1 


2.1943E-08 


1.1728E-02 


4.18 


^^sW 


a 3.6884E-03 


-28.69 


-48.15 


-1878 




140Z6 


2.34 


1.8904E^^)8 


1.1776E.02 


8.23 


•2636 


3.6879E-03 


-28.82 


-48.29 


-18 92 


17 


1437.4 


0.51 


3.9396E-09 


1.1773E-02 


7.95 


-27.16 


3.6891 E-03 


-28.53 


•48.00 


-18 62 


18 


^tsssaii 


4.91 


6.821 3E-08 


1.1778E-02 


8.45 


^m 


3.e882E-03 


-28.84 


-48.31 


-18.95 




1702.5 


0.61 


6.1253E-09 


1.1779E-02 


8.49 


-26.59 


3.6881E-03 


-28.89 


-48,36 


-18 99 


20 


1721.0 


0.40 


3.9087E-09 


1.1781E-02 


8.67 


-26.39 


3.6868E-03 


-29.23 


-48.69 


-19.33 


21 


1812.9 


0.41 


3.3682E-09 


1.1777E-02 


8.32 


-26.78 


3.6897E-03 


-28.50 


.47.97 


-18.59 



17/04/200719:50 
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ENREGISTREMENT 



CodijEcation : E-CC-10 
Version : G 
Date : 09/05/2006 
" 1/2 



^RUICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES 

CG/e/IRMS 



EN CONFIRMATION 



N«mero d'ichantillon : 'fi^..fi.k^.)i^3 

Numero d'identifica«on de I'appareil :....X&a^.?i;Sil^..pb, 
Instruction de confirmation : .^.r..$iQ J^.f....^..l. 



l.Tnnc . 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 
Tune conforme : 



oui^ 6( 



non 



2. Stabilite de rinstriimpnf 

Specification: ecart mesur6 entre valeur maximale et valeur minimale du ratb 2/1 < 
Stability confonne : 



<0.5%o 



GUI 



oc 


non 





.3. Precision de I'lnstrnmant .,., ^ , ^. ,. ,. . . , ^ , 

Code de la solution Mix Cal IRMS: .Q.91.C 

Valenrs obtenues (%, ) pnn r 3 IniccHftn^- 



■ •• -ioii^Wifcu'C' 



Moyenne 



Ecart-type 



Decane 



±i^\ 



-<,<>Z 



Undecane 



- ^t>.oa 



o,VH 



Dodecane 



-343.o3> 



'yoa 



Specification: ecart-t>pe d'au inoins 3 alcanes < 0.5 
Precision conforme : 



om 



t<. non 



Methyldecanoate 



~^\<^& 



Qy^S) 



a 



LNDD 0993 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version : C 
Date: 09/05/2006 
2/2 



VIRIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES 

CG/C/IRMS 



EN CONFIRMATION 



4. Calibration de I'iiisiniitipnf 

Code deU solution Mix Cal Acetate: JCvftX.C. 

ValenrsBhfenues (%«) '. 



^t0M^UWiV>.U^^. 



^^Ot?\i^rt.\J^r><nUrs. 



5aAndrostanolAC 



■"io.CM 



- ^o.^s 



Btiocholanolone AC 



\%\$t 



- <>-Qi3>Q 



5b Androstanediol diAC 



■izM 



-MifeM 



Intervalle de valeurs acceptahle-s; 



1 1 K6toetiocholanolone AC 






Valears thteriques 



Valeurs ftlbriques + 0.5%o 



Valeurs 4^oriques - 0.5%o 



5a Androstanol AC 



-30.46 



-29.96 



-30.96 



Btiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b Androstanediol diAC 



-33.81 



■33.31 



-34.31 



1 1 Kftoetiocholanolone AC 



-16.30 



-15.80 



-16.80 



Resultats confonnes : 



oui 



«< 


non 


- ■ 



Observations: 



.i,M,^.;.-R&ii!tafs i C0NFO3LME. / Nt)N C OrvT O R ft^'-' -.=si'."«- •<- a.^,^.^ , „... . ,,.,- , , .. 
Rayer la mention inutile 



Date 



*^\<:>H\o\ 



Validation 



Operateur • 



Code et Visa 



^ci 




Responsable 



Date 



AtjOkfo:^ 



Code et Visa 



/}o 




...^r?^-?i:=r,s--j-5sr£s— r:. 



I section correspondanie. 



^3 



T.MDn OQQA 



\.'.»-i*:'_**t •-.■I^.I*** 




?*,S^^^ii&^*?y^i^>r-» 



^ 



ESS^^^^ 



LNDD 09 qS 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704stablllte1.raw 
Projed: controle2007.PRO 
Sample list- 1704.spl 
Une: 1 
MS file: Co2 stab 
inlet' GC-combustlon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: test de stablllte 



Acqulstlon Date: 17/4/07 11:03 

Weight: 0.00" 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: 002 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

. Ratio type: Elemental 
Deconvotution: Craig 

Elemental delta 
tabel: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wit 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 
4 
5 
■ 6 
7' 
8"' 
9 
10 



major 
Height (nA) 



S.09 
5.10 
5.14 
5.18 
.5.21 
5.20 
5:21 
5.23 
5.21 
5.18 



RT(Sec) 



37.6- 
87.6 
157.B 
217.6 
277.7 '■■ 
337.7-' 
"397.7 
-457.7- 
517.7 
577.7 



Ratio 45/44 



1.1879E-02 
1.1679E-d2 
1.1679e-02 
1.1680e-02 
1V168OE-J0i' 
i.1680E-02 
1.-{e80E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 



Ratio 46/44 



3.787SE-03 
3.7877E-03 
3.7874E-03 
3.7870E-03 
3.7a70E-03 
3.7871 E-03 
3.78695^3 
3.7868E-03 
3.7871 E-03 
37B74&03 



Mean: 1.1680E-02 
StdDevoffit(%,): , 0.02 



3.7872E-03 
0.07 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



MajQir Helghft -Major Area- 
toAl_ 



Ratio 4S/44' 



Rawbelta 



delta-13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r.t SIVlOW 



^^^sg^:«!;b'*j'?s*i-<sv.-;-:»j« J-- viv -v-. iv. j 



17/04/2007 15:46 



Results for C02 byCF (uncalibrated)(Fn1) [Printout! 
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LNDD 0996 



stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704stabnite2.raw 
Project: conlrole2007.PRO 
Sample list: 1704.spl 
Une: 2 
MS file: Co2.stab 
Inlet: 6C-combustIon 
inlet file: Do NoUiing 
Sample ID: 
Description; test de stabilite 



Acqulstion Date: 17/4/07 11:14 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 • 
Type: 
Standard: 
SlotNumben JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
DeconvoIuUon: Craig 

Elemental delta 
IJibel: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 ■ 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
POB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





— major — 








Peak No 


Height (nA) 


RT{Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.16 


37.7 


1.1680E-02 


3.7882E-03 


2 


5.14 


97.6 


1.1681E-02 


3.7885E-03 




S.13 


157.6 


1.1681 E-fl2 


3.7885E-03 


4 


5.11 


217.8 


1.1681EH02 


3.7885E-03 


5 


5.09 


277.6 


1.16.81 E-02 


3.7888E-03 


6 


5.03 


337.6 


1.1681E-02 


?,7889E-03 




5.08 


397.6 


1.1681 E-02 


.3;7890E-03 


8 


5.07 


457.6 


1.1681E-02 


3.7892E-fl3 




5.09 


517.6 


1.ie81E-02 


3.7894E-03 


10 


5.10 


577.6 


1.1681E-02 


3.7894E-03 



Mean: 
StdDevofflt(%o): 



1.1681 E-02- 3.7888E-03 
0.01 0.02 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



MaJorMeight 
tnA) 



Major Area 



Ra.tlo 45/44 



Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deitalBO 
w.r.t. SMOW 



u^^K**^-*ir+t»^<g^-»v.ij.,.; .- . 



•«^£5ft«i!^aHssstfe^.iai»;ap^sl^l^^,.,^^ 



■'■^fl-V^.S*t»'*^ji)'- 5^59^ 



17/04/200715:46 



Results for C02 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704stabilrte3.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list: 1704.spl 
Line: 3 
MS file: Co2 stab 

Inlet- GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Descrtptlon: test de stabilita 



AcqulsUon Date: 17/4/07 11:25 

Weight: O.oo 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
! Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Bemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 130 -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



n/lolecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major ■ 








Peak No 


Height (nA) 


RT{Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.16 


37.6 


1.1682E-02 


3.7891 E-03 


2 


5.20 


97.6 


1.1682E-02 


3.7893E-03 




5.24 


157.6 


1.1683E-02 


3.7888E-03 


4 


5.27 


217.7 ■ 


1.1682E-02 


3.7888E-03 


5 


5.27 


■ 277.7 


.1.1682E-02 


3.7883E-03 


6 


S2.4 


337.6 


1.M682E-02 


3.7886E-03 


7 


5.18 


397.6 


1.1882E-02 


3.7888E-03 


8 


S.12 


457.6 


1.1682E-02 


3.7891 E-03 




5.09 


517.6 


1.1682E-02 


3.7893E-03 


10 


5.06 


577.5 


1.16B2E-02 


3.7896E-03 



Mean: 1.16B2E-02 3.7890E-03 
Std Dev of fit (%.): 0.03 o.l 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



Major iieight 
teAL. 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta ISO 



delU180 j 



■ •"^■'^»<*»'^:«^•••,■iJ'S!S,4fe5!*8g«l^..*>r•:>^■r•■»r»-•}^^ _.^ 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 

1/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 

Appareil concerne ; Isoprime 2 



COLONNE : 


Type: 
Longueur : 


DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 






Diametre interne : 


0,25 mm 




Epaissenr du film : 


0,25 nm 


INJECllON : 


Mode : 
Temperature : 


Split Ratior'ho ^O ASSURANCE C iJA.. i i 
280°C -(5jg^ i-NDD 




Volume injecte : 


2^»i ^-^^^oi^as 


CONDITION GC : 


Temperature initiale : 


100°C pendant 4 min 




Gradient de temperature: 


100°C->150°C a 15°C/min 




Temperature finale : 
Pression He constante : 


150°C->200°Ca30°C/min 
200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 


INTERFACE : 


Piegeaeau: 


c.^^^ 




Four a combustion : 


850-C 9OTf^^ 




Ligne de transfert : 


350°C 


CONDITIONS MS : 


Mode d'acquisition : 
Programmation de I'acquisition 


SIM siir les ions 44, 45 et 46 
: Temps d'acquisition total: 840s 
a 20s RG open 
i 50s RG close 
a 80s RG open APPLICABLE le 






a 1 10s RG close 
a 160 HS close 


2 5 JAN. 2006 

1 




a 600s HS open 
^ 720s RG open 
a 750s RG close 








a 780s RG open 
a 810s RG open 





Delai avant fin de I'acquisition: 30s 



\ 
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Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
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ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



Personne concemee 



Cyntliia MONGONGU 



Corinne BUISSON 




Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURIOZ 



Motif 



Creation du document. 



Date 



25/01/2006 




% 



LNDD 1000 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1704MixCallRMS02.r3W 
Proloot: conlrole2007.PRO 
Sample list: 1704.spl 
Line: S 
MS file: M-AN38B 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b . 
Sample 10: 
Description: test tie perfbmiance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 17M/07 12:34 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uocalibrated) 
Gas: C02 IJncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -38.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PD8 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





■ Majol^ 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.39 


46.8 


1.1681E-02 


3.7961 E-03 


2 


4.41 


106.7 


1.1680E-O2 


3.7962E-03 


7 


4.33 


747.0 


1.1679E-02 


3.7936E-03 


8 


4.37 


806.8 


1.1679E-D2 


3.7970E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1680E-02 
0.02 



3.7957E-03 
0.46 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



203.0 
268.0 
357.1 
547.5 



Major Height 



2.08 
2.01 
2.14 
2.25 



Major Area 



6.9249E-09 
6.8236E-09 
7.1631E-09 
7.5129E-09 



Ratio 45/44 



1.1711E-02 
1.1764E-02 
i.1717E-02 
1.1728E-02 



Raw Delta 



2.60 
7.17 
3.17 
4.13 



delU 13C 



•32.66 
-27.93 
-32.05 
-31.07 



Ratio 46/44 



3.6851 E-03 
3.6835E-03 
3.6823E-03 
3.6831 E-03 



Raw Delta' 



-29.22 
-29.61 
-29.91 
-29.63 



delta 180 



-48.67 
-49.08 
-49.35 
-49.07 



deltaiao 
w.r.L SMOW 
-19.31 
-19:72 
-20.01 
-19.73 



•';/.'"'■ \T' ' 
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CF Analysis Results 



File: 1704MKCallRMS03.raw 
Proiect controte2007.PRO 
Sample list 1704.spl 
Line: 6 
MS file: M-AN38B 
Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
Sample 10: 
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 17/4/07 12:50 

Weight 0.00 
Iniection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: • 
Standard: 
Slot Number: JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (unoalibrated) 
Gas: C02 Unoalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: ' Value: 
Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 
POB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


Major - 
Height (nA) 


RT(Seo) 


RaUo 45/44 


Ratio 4B/44 


1- 


4.47 


47.0 


1.1680E-02 


3.7966E-03 


2 


4.50 


106.9 


1.16805-02 


3.7963E-03 


7 


4.73 


747.3 


1.1681E-02 


3.7943E-03 




4.81 


807.1 


1.1680E-O2 


3.7974E-03 



Mean: 1.1580E-02 3.7962E-03 
StdDevofm(%o): 0.02 0.42 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



203.0 
268.1 
357.4 
.547.7 



Major Height 
fnAl 



3.10 
3.00 
3.14 
3.33 



Major Area 



1.0292E-08 
1.0128E-08 
1.0557E-08 
1.0917E-08 



Ratio 45/44 



1.1710E-02 
1.1762E-02 
1.1719E-02 
1.1729E-02 



Raw Delta 



Z54 
6.97 
3.28 
4.20 



delta 13C 



-32.70 
.-28.13 
-31.94 
-31.00 



Ratio 46/44 



3.6849E-03 
3.6844E-03 
3.8840E-03 
3.6846E-03 



Raw Delta 



-29.37 
-29.47 
-29.57 
-29.37 



delta 180 



-48.81 
-48.93 
-49.01 
-48.82 



delta180 
w.r.t SMOW 
-19.46 
-19.58 
-19.67 
-19.46 
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Fife: 1704Mi)cCallRMS04.raw 
Proiect cxintrole2007.PRO 
Sample list 1704.spl 
Line: 7 
MS nie: M-AN38B 
Inlet GC-combustion 
Inlet file: U-AN38b 
Sample ID: 
Description: test de perfbmiance Mix Cal IRMS 005 



Acqutstion Date: 17/4/07 13:05 

Weight:- 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uncarbrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvotution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

• Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 4S -34.63 

deBa 46 -20.06 



wrt 
PDB 
POB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


Majoi' 
Height (nA) 


RT(Sec) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.82 


47.3 


1.1680E-02 


3.7973E-03 




4.81 


107.2 


1.168ie-02 


3.7970E-03 


7 


4.89 


747.5 


1.1681E.02 


3.7953E-03 


8 


4.97 


807.3 


1.1681E-02 


3.7976E-03 



Mean: 1.1681E.«2 3.78S8E-03 
StdDevoffit(%.): 0.02 0.31 



Sample Data 



Pealc No 



RT (Sec) 



202.9 
268.0 
357.3 
547.6 



Major Height 
(nAl 



Z72 
Z65 
Z82 
3.01 



Major Area' 



9.401 6E-09 
9.2893E-09 
9.e322E-09 
1.0077E-08 



Ratio 45/44 



1.1711E-02 
1.1761E-02 
1.1717E-02 
1.1728E-02 



Raw Delta 



2.60 
6.91 
3.11 
4.09 



delta 13C 



-32.64 
-2S.20 
-32.11 
-31.10 



Ratio 46/44 



3.6854E-03 
3.6851 E-03 
3.6844E-03 
3.6843E-03 



Raw Delta 



-29.40 
-29.46 
•29.63 
-29.59 



delta ISO 



-48.85 
-48.92 
-49.08 
•49.04 



delta180 

w.r.t SMOW 

-19.49 

-19.57 

-19.73 

-19.69 
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File: 17(MMixCalAcelate01.raw 
■ Project controle2007.PRO 
Sample list: 17(M.spl 
Line; 8 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID; 
Description; Calibration MixCal Acetate 001 C 



Acquistion Date: 17/4/07 14:43 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB.2S1 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
DeconvoluUon: Craig 

Elemental delta 
Label; Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value; 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



major 
Height (nA) 



4.99 
5.00 
5.00 
4.73 
4.74 
4.83 



RT(See) 



127.4 
187.2 
247.2 
2427.2 
2487.1 
2547.1 



Raao 45/44 



1.1684E-02 
1.1685E-02 
1.1685E-02 
1.1682E-02 
1.1681E-02 
1.16B2E-02 



Ratio 46/44 



3.B396E-03 
3.8417E-03 
3.8427E-03 
3.8377E-03 
3.8380E-03 
3.8377E-03 



Mean; 1.1683E-02 
StdDevoffit(%.); 0.03 



3.839BE-03 
0.31 



Sample Data 





1 — ~ — 






















RT (Sec) 


Major Height 
{nA> 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deKaiao 


2 

3 
4 


880.6 

1249.2 

1322.0 

• 1494.8 


2.60 
3.30 
2.50 
2.18 


1.2356E-08 
2.5040E-08 
1.9074E-08 
2.1228E-08 


1.1737E-02 
1.1859E-02 
1.1700E-02 
1.1901E-02 


4.56 
15.00 

1.48 
18.63 


-30.64 
-19.89 
-33.84 
-16.16 


3.7299E-03 
3.7306E-03 
3.7306E-03 
3.7314E-03 


-28.75 
-28.42 
-28.39 
-28.12 


-48.22 
-47.91 
-47.86 
-47.63 


w.r.L SMOW 
-18.85 
-18.53 
-18.47 
-18.24 
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File: 1704MixCalAcetate02.raw 
Project conlrole2007.PRO 
Sample list 1704.spl 
Line: 15 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustJon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001C 



AcquisUon Date: 17/4/07 23:24 

Weight 0.00 
Infection Volume: 10 
Battle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) , 
Gas: C02 Uncalibrated Cd2 

Ratio type: Elemental 
DeconvbluUon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 130 -38.3 

Ratio Z: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 

3 
8 
9 
10 



Inajor 
Height (nA) 



4.90 
4.92 
4.93 
4.71 
4.72 
4.81 



RT(Sec) 



127.4 
187.2 
247.3 
2427.3 
2487.2 
2547.2 



Ratio 45/44 



1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 



Ratio 46/44 



3.8061 E-03 
3.8049E-03 
3.8040^-03 
3.801 3E-03 
3.8022E-03 
3.8042E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%,): 



1.1680E-02 
0.02 



3.8038E-03 
0.34 



Sampie Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
<nA)- 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 130 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


1 
2 
3 
4 


879.9 
1248.2 
1320.9 
1494.0 


2.28 
3.00 
2.17 
2.08 


1.0613E-08 
2.3746E-08 
1.5949E-08 
2.0390E-08 


1.1733E-02 
1.18S0E-02 
1.1699E-02 
1.1B92E-02 


4.61 
14.57 

1.63 
18.20 


-30.65 
-20.30 
-33.64 
-1e.SS 


3.6903E-03 
3.6918E-03 
3,6914E-03 
3.6907E-03 


-29.96 
-29.45 
-29.54 
-29.67 


-49.40 
-48.93 
-48.98 
-49.15 


-20.07 
-19.57 
-19.63 
-19.80 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon : 
Repertoire: 



A 825429 



Instrument 



S Isoprime 2 



1704.spl 




Valeiir isotopique du reactif de derivation: 



-52,69 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et du cortison 



COPIBCSRIIEEBE 

CONFORMEDESDONNfeS 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 





Blanc urinaire 


Echantillon 




SI 


llKetoetio 


SI 


llK6to6tio 


Nom du fichier 


1704BlulFl 


1704BlulFl 


1704429F1 


1704429F1 


tr(s) 


880 


1496 


880 


1495 


. trr 


- 


1,699 


- 


1,699 


lntensit6 (nA) 


2,2 


2,7 


1.2 


2,4 


5 "C %a mesuree 


-30,65 


-24,73 


-31,57 • 


-24,36 


5 "C %o corrigee 


- 


-21,79 


- 


-21,38 



Fraction F2 OCaos) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




SI 


Etio 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


1704BlulF2 


1704BlulF2 


1704BIulF2 


1704429F2 


1704429F2 


1704429F2 


tr(s) 


880 


1249 


1277 


880 


1250 


1276 


tir 


- 


1,420 


1,451 


- 


1,420 


1,450 


Intensit6 (nA) 


2,0 


3,3 


4,0 


2.5 


3,4 


3,4 


5"C%oinesur6e 


-30,24 


-25,53 


-24.77 


-30,38 


-25,88 


-25.59 


5 "C %o corrigee 


- 


-22.67 


-21.83 


- 


-23,06 


-22,74 



Fraction F3 (Diols) 







Blanc 


urinaire 






SI 


5p Adiol 


5a Adiol 


SpPdioI 


Nom du fichier 


1704BlulF3 


1704BIulF3 


1704BlulF3 


1704BlulF3 


tr(s) 


882 


1332 


1362 


1680 


tiT 


- 


1,510 


1,544 


1,905 


Intensite (nA) 


5,2 


7.7 


2,5 


4,5 


5 "C%o mesuree 


-30,6? 


-27.46 


-28,05 


-26,73 


5 "C %o corrigee 


- 


-22,15 


-22,86 


-21,79 





Echantillon | 




SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


SpPdiol 


Nom du fichier 


1704429F3 


1704429F3 


1704429F3 


1704429F3 


tr(s) 


881 


1330 ; 


1361 


1680 


trr 


- 


1,510 


1,545 


1,907 


Intensite (nA). 


4,3 


7.1 


2,8 


4,9 


5 "C %o mesuree 


-30,45 


-28,45 


-31,04 


-26,64 


5 "C %o corrigee 


- 


-23,35 


-26,48 


-21,68 
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valeur de reference d'une population temoin 


EchantUIon 

dans les normes 




8 "C %> haute 


8"c%o basse 


cui 


non 


1 1 Ketoetio 


-17,58 


-26,27 


e( 




Etio 


-19,56 


-26,10 


c^ 




Andro 


-18,43 


-25,02 


o( 




5p Adiol 


-18,55 


-26,97 


o4 




5a Adiol 


-18,59 


-27,40 


Of 




SpPdiol 


-18,25 


-25,55 


o< 







Blu 


EchantUIon | 




A%<, 


A%o+.0,8%o 


A%e 


A%o-0,8%o 


Etio -11 Ketoetio 


-0,88 


-0,88 


-1,68 


-2,48 


Andro - 11 Ketoetio 


-0,04 


-0,56 


-1,36 


-2,16 


5p Adiol -SpPdiol 


-0,36 


-0,87 


-1,67 


-2,47 


5a Adiol -Sppdiol 


-1,08 


-4,00 


-4,80 


-5,60 



Seuit de positivite de I'AMA: 5'^C%o(m6taboIite) '6'^C%o(compos6 endogene de reference) > 3%o 

s;I3rn J , . „„„. 



8 C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee a lamethode: +/- 0,8%o 

Conclusion 



COPIECBRTinfe 

eONFORMEDESDOM&S 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 



L'analyse par spectrometrie de masse de rapport isotopique (EC 31) indique une origine 
exogene des metabolites de la Testost6rone, coherente avec nne prise de Testosterone ou de I'un de 
ses precurseurs. 

L'origine exogfene des m6ta:bolites de la Testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 4,8%o pour le metabolite 5a-androstanediol. 



Partie a remplirpar le responsable 



Date et Paraphe du responsable: 
Observations: 



Mhio^ ^^<^ 



Ecart(s) n° : 
Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 
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RAPPORT D-ANALYSF Mo ^ 



Nom du Prelevciir i 

Sport : 

Epreuve et lieu : 
Date: 



Demande d'analyse de I'USADA du 13/04/2007 



USADA 

Reanalyse 

16/04/2007 



Reception defs^ t'eehantiHonfst d'n^ ino . 

Date: 16/04/2007 

Type de materiel : Berlinger 

Nornbre d'e^chantillon(s) : i (sur 10 echantillons resus) 

Reference de(s) l'echantillon(s) : 825429 



oomcmMEE 

CONFORMEDESDONNfeS 
EJ F0R.\1ULA1RES ORIGINABX 



RSsultats (Cf referentiels en vigueur : AHA 2007 ) 

Date de d4but des analyses :- .16/04/2007 

Methodes d'analyses utilis6ps : Chromatographle gazeuse couptee a la spertrometrie de masse et 
chromatographle gazeuse couplee h la spectrometriede masse de rapport isotopique 

Condusinns: (pH = 5,6 d = 1.023 +/- 0.001) 

L'analy s p par finfirtrrimetrie dft ma.;^;^ d^ r:.p p»rf i^,,tnpiT.^ i^Mry,^ ..^^ 
Prisft H«. T.»g»»c»^-one nn H» I' un da >;i.fi pr^rtirgAiirc 1 ' 

Uoriglne exogene des metabolites de la Testosterone a ete objectlvee sur la base 
d un appauvnssement isotopique de 4.8 %> pour le metabolite 5a-Androstanedlol. 

B esultat exprime oar rapport au entire sulvant : 

• Appauvrissement Isotopique > a 3 %., (variation maximale ad'missibie appliquee 
au taboratoire = 0.8%o) . 



Destihataire ; 

- USADA - T. Tygart (1330 quail take loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 
Cople : 

- Union Cydlste InternaOonale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) 
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